テイオン コウアツカ デノ コウガク ジッケン by コバヤシ, ミチヒロ et al.
Osaka University
Title低温高圧下での光学実験
Author(s)小林, 融弘; 遠藤, 将一
Citation大阪大学低温センターだより. 36 P.8-P.10
Issue Date1981-10
Text Versionpublisher
URL http://hdl.handle.net/11094/7979
DOI
Rights
低温中級技術シリーズ5
低温高圧下での光学実験
基礎工学部 小 林 融 弘(豊:中4667)
遠 藤 将 一(豊 中4891)
ダ イヤモ ン ドアン ビルの開発 によって,最 近は,超 高圧下での物性測定が容易に行 なえる時代 となっ
ている。ダ イヤモン ドァン ビルによる圧力発生 に関 しては,既 に本誌29号(1980年)に,水 貝氏に ょ
る解説 がある。 。 三;
ダ イヤモ ン ドアンビルを冷却 して,低 温高圧下で分光!＼
測 定が行なえた らと考える人が多い と思われるが,実 例 メ
をあ'まり聞かない。低温で圧力媒体が固化 するため,一1
様 な圧力 の発生 が期待 しが たい事が,実 行 をためらわせ.一 ニ
ル ホ ほ ギ
てい るのか も知れない。我 々は,AgC■単結晶の励 起子lll藍
ア ト な ヨ
　ヂ ン わ ピ
系 の相転移 を調べ るため,ど うして も低温高圧下 での分 チ ㈹ 云
図1.ダ イヤモン ドァン ビル光測定 の必要 が生 じ
,思 い切 ってダイヤモン ドア ンビル
を液体ヘ リゥムに じゃ ぶづけ したところ,思 ったよ りも一様性 の良好な高圧を得 ることがで きた ので,
似た ような ことを考えて海 られる方の参考になれば と思い,以 下報告す る。
図1は 今回用いたダイヤモ ン ドアンビルである。2個 のダ イヤモ ン ドの平行度 を精度 よ く出すために,
球 面す りあわせ を採用 した。材質は,ダ イヤモ ン ドの受け皿 が超硬合金 である以外は,全 てステ ンレス
である。図中の ガス ケットには厚 さ0.23mmの ステンレス鋼 を用い,こ れに直径0.2m!nの穴 をあけ
て,試 料 と圧力較正用 のル ビー粉末数粒 と,圧 力媒体 と
してエチルァルコールとメチルアル コールの1:4混 合
液を封入す る。
圧力値 をこ・まか く変 える必要のない場合は,あ らか じ
め常温 で大 体の圧力を発生 させ たダ イヤモン ドアン ビル
を,光 学窓のついたク ライオス タッ トに セッ トし,液 体
ヘ リウムを くむ(ク ランプ法)。 発生圧力は,ル ビーの
R1螢 光線の波長 シフ トか ら求め る。圧力に分布があれ
ば,ガ スケッ ト内の異 なった場所に散在するル ビーが,
そ れぞれ異なった圧力を感 じる結果,螢 光線の幅が広 が
る。図2は,こ のク ランプ法 によるル ビーのR1練 の圧
力依存性 を示す。44kba,r(約4.4万気圧)に 至 るまで
スペク トル 巾は常圧の時 と変 らず,圧 力の一様性が良好
であることがわかる。同一の試料で,圧 力を何回か変え
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図2.ク ランプ法に ょる低温高
圧下でのル ビー:Rl線の
螢光スベク トル
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て,熱 サイクルを くり返 したが,問 題 は生 じなかった。ク ランプ法 は,圧 力が出た とこ勝負であるのが
欠点だが,以 下にのべる外部 可変 式の場合には,固 化 した圧力媒 体を一軸方向 に圧縮加圧するのに反 し
て,圧 力媒体が液体から徐冷 される結果,ひ ずみの少 ない状 態で圧力が凍結 され ると考え られ,こ れが
静水圧に近い一様 な圧力 を生 じる理.由と思われる。44:k:barは発生圧力の限界ではな く,現 在の実験
に必要な圧力がたまたま これで充分であ るため,そ れ以上 を測定 していないだけで,も っと高い圧力も
可能である。
ク ランプ法では,圧 力値
を変えるごとにヘ リウムを
汲み直さなければならない。
そこでク ライオス タッ トの
外部か ら発生 圧力の調節 が
で きる装 置を作った。ダイ
ヤモ ン ドアンビルの加 圧 ネ
ジ(図1参 照)に は相 当大
きな トルクが必要で,こ れ
をそのまま外部 か ら伝達 し
よ うとす ると,太 い トルク
棒を用いねはならず,多 量
の熱 の流入 が避け られないQ
そ こで,図3に 示す ように,
ダ イヤモ ン ドア ン ビルの直
ぼ　ヘリウム≒ 一
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クラィオスタット外部 から回転
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図3.2段 ウォームホイール式 トルク増市機 構
近に ウォームホイールを2組 取付けて,力 の増幅を行なわせ ることに した。 ウォームホイールの回転比
は2段 で600:1で ある。鉛 直軸のまわ りに回転す るステ ンレスの トルク棒 をクライオスタッ トの上部
フランジを貫通 させ,こ れ
に小 さな トルクを与え るこ
とに よ り,ダ イヤモン ドア
ンビルの ピス トンを進ませ
ることがで きる。
現在はク ラィオス タッ ト
の中にダイヤモ ン ドァン ビ
ルをつ り下げる4本 の柱 が
ステンレスでないため,液
体窒素で加圧テス トを行 な
った。図4が その結果 で,
ル ビーの螢光線はR1と そ
の短波長側に強度が数分 の
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図4.外 部可変 式低温高圧下でのル ビーの螢光 スペク トル
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1のR2線 とが見え る。予備加圧を したダイヤモン ドア ンビルをク ライオス タッ トにセッ トして冷却だ
けを行なった時の発生圧力 が28k'ba,rである。このスペク トルは静水圧の時 とかわ らない。77K:で
はアルコールは凍 ってい るので,圧 力の増大 とともにスペク トル幅が広が り,180k:ba,rでは大 きな
圧力勾配 が生 じていることがわかる。100kbar程 度迄 は圧力の一様 性は悪 くない。 トルク棒 を逆に
ひねると順次圧力が下 がり,は じめにクランプした圧力 よりも小 さい10k:'ba,rまで発生可能であるこ
とがた しかめ られた。すでに77Kで 圧力媒 体が固化 していることか ら,ヘ リウム温度で も大勢はかわ
らない と思わ れる。
以上のこ とか ら,圧 力の一様性 について うるさい事 をいわず,と もか く低温高圧下 で光学実験 を行 い
たい とい う場合には,図3の 装置 に ょって,一 度に広 い圧力範 囲の測定が可能で あることがわか った。
圧力の一様性 を要求す る場 合は,ク ランプする圧力を2ケ 所以上設定 し,設 定圧力値 の前後 を数k:ba,r
の範囲で,外 部か ら調節すれば,広 い圧力範囲にわたって,静 水圧に近い実験が可能で あろ う。
メタ〃ク ライオス タッ トは内径130mmで,内 筒の光学 窓 としては30㎜ φのサファイア円板 を工n
で シールす る式 のものが2つ 付けてある。 ダイヤモン ドアン ビルは出て くる光の立体角 を大 きくとるた
めに,出 来 るだけ一方の光学窓 に近づけて固定す る。 ウォームホイールに よる トルク増幅方式の利点 は
図3で 明 らかなように光軸が水平 に とれ る点 にあ り,こ のためダイヤモ ン ドアンビル と窓の距・離が短縮
で きるし,ク ラィオスタッ トの設計が楽 になる。光源 と分光器に対 してダイヤモ ン ドァ ンビルの光軸 を
微調節す るために,ク ライオス タッ トを,平 面内で回転お よび平行移動 が可能な大型 ゴニオメー ターに
のせているo
分光測定にあたっては,加 圧で きる試料寸法が100ミ ク ロン角程度 で,厚 さが数十 ミク ロンと小 さ
いため,検 知感度 をよく考えておか ねばならない。光源 には レーザーが最適 で,図1の ア ンビルの左側
か ら入 射させ る。透過光'または螢光を1mの 回折格子分光器 に導 き,フ オ トマル とロックイ ンアンプで
検知 しているが,基 礎吸収端の透過測定であれば,ハ ログン ランプで も可能 である。 ガスケッ トの穴の
試料以外の部分か らもれて くる入射 光を出来 るだけ減 らすには,入 射側のダ イヤ モン ドの外側に内径
100ミ ク ロン,長 さ5mm程 度の金属 パイブをとり付 ける とよい。螢光の強度は試料によ りまちまち
で,GaSの 場合は アルゴンレーザーが必要で あった。 現 在AgG■の螢光を水銀 灯励起で調べているが・
圧力の増加 と共に束縛励起子の発光スペク トルが高 エネルギー側 に移動する ことが判明 した。 エネル ギ
ーギャップは圧力によ り低エネルギー側に移動す るか ら,こ の実験結果は束縛励起子 が圧力 とともに不
安定 となる ことを示 している。
本実験は,基 礎工成 田研究室 と超高圧施設の共同研究 による ものであり,実 験の遂行にあたっては,
大野吉和君 と三島修博士に負 うところが大 きい。
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